Quim. Nova, Vol. 30, No. 1, 219-223, 2007

VALIDACAO EM LABORATORIO DE METODO ANALITICO PARA DETERMINACAO DO TEOR DE ADIPATO E
FTALATO DE DI-(2-ETIL-HEXILA) UTILIZADOS COMO PLASTIFICANTES EM FILMES FLEXIVEIS DE PVC

Andréia Artur Esteves e Soraia Vilela Borges

Departamento de Ciéncia e Tecnologia de Alimentos, Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro, BR 465, km 5,

23890-000 Seropédica - RJ, Brasil

Shirley Abrantes*, Maryanna Gerth Silveira e Cyllene de Matos Ornelas da Cunha Corréa de Souza
Instituto Nacional de Controle de Qualidade em Sadde, Funda¢do Oswaldo Cruz, Av. Brasil, 4365,

21045-900 Rio de Janeiro - RJ, Brasil

Recebido em 12/9/05; aceito em 2/3/06; publicado na web em 26/9/06

ecnica

V4

~
S
IS
Z

VALIDATION IN LABORATORY OF THE ANALYTICAL METHOD TO DETERMINE DI-(2-ETHYLHEXYL) PHTHALATE
AND ADIPATE UTILIZED AS PLASTICIZERS IN PVC FILMS. The validation of analytical methods was carried out for di—
(ethylhexyl) phthalate (DEHP) and adipate (DEHA) the determination of in PVC films. The level of DEHP and DEHA in samples was
determined by leaving the film in contact with n-heptane during 48 hours and analysis in a gas chromatograph (GC) equipped with a

flame ionization detector and fused silica column with 5% phenylmethyl silicone in the dimensions 30 m x 0.53 mm x 2.65 mm. The

results for detection and the quantification limits were smaller than the restriction limits. The recovery rates of DEHP and DEHA were,

respectively, 69.10 and 75.30 %.

Keywords: di-(2-ethyehexyl) phthalate; di-(2-ethyehexyl) adipate; PVC film.

INTRODUCAO

A validac@o de métodos analiticos € um importante requisito para
dar suporte as atividades de metrologia em andlise quimica e de ga-
rantia da qualidade dos produtos nas inddstrias. Ao tratar de plasti-
ficantes em filmes flexiveis de PVC, existe uma lacuna quanto a
existéncia de métodos analiticos para determinag@o do teor de adipato
e ftalato de di-(2-etil-hexila), a qual este trabalho visa sanar.

A importancia desta pesquisa estd no fato dos ésteres do dcido
ftalico (ésteres dialquila ou alquil arila do 4cido 1,2-benzeno-
dicarboxilico), usualmente chamados de ésteres ftdlicos ou apenas
ftalatos', serem amplamente utilizados como plastificantes para au-
mentar a flexibilidade e a viabilidade de polimeros com alto peso
molecular. Além disso, um quarto dos plastificantes produzidos
corresponde ao ftalato de di-(2-etil-hexila), DEHP. Os ftalatos sdo
um grupo bem conhecido de plastificantes necessdrios para trans-
formar o poli-(cloreto de vinila) (PVC) em materiais plasticos fle-
xiveis. A maioria dos produtos de PVC contém o plastificante DEHP
variando de 30 a 80% (m/m). Como o DEHP, ndo ¢ quimicamente
ligado ao plastico, ¢ uma séria fonte de contaminag@o pela simples
difusdo para os meios ou fluidos em contato.

Reconhecendo a toxicidade do DEHP, a US EPA (“Environ-
mental Protection Agency”) fixou a concentragdo do mesmo em dgua
em 6 ppb e o uso de plastificantes toxicos foi proibido em brinque-
dos que vdo a boca de criangas®.

O PVC € um dos polimeros mais usado por ser facilmente pro-
cessado, as matérias-primas envolvidas na sua formulagdo t€ém cus-
to relativamente baixo e apresentam uma grande variedade de pro-
priedades. Em virtude dos possiveis efeitos toxicoldgicos dos ftalatos,
estdo sendo substituidos por substancias alternativas em produtos
flexiveis de PVC. O adipato de di-(2-etil-hexila), DEHA, € um subs-
tituto dos ftalatos, amplamente utilizado como plastificante em fil-
mes de PVC para materiais que acondicionam alimentos.
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No caso da determinagdo de DEHP e DEHA, em filmes flexi-
veis de PVC, ndo existe nenhum método analitico validado publi-
cado que utilize a técnica de cromatografia® gasosa. A resolucdo n°
105 de 19 de maio de 1999 da Agéncia de Vigilancia Sanitdria esta-
belece, para material de PVC contendo DEHP como plastificante,
um teor maximo de 3% (m/m) na matéria plastica, se em contato
com alimentos gordurosos. Porém, a mesma regulamentagdo nio
estabelece limite de restricao para DEHA.

Assim, o desenvolvimento e a validacido de metodologia de de-
terminag¢do de DEHP e DEHA em filmes de PVC ¢ uma caréncia
presente no desempenho das atividades laboratoriais, pois o objetivo
maior de um laboratério € alcancar resultados analiticos plenamente
confidveis. O profissional deve buscar atingir um produto final que
esteja isento de qualquer divida ou desconfianca razodvel no que
seja concernente a exatiddo e a precisio do mesmo®. Para isso, os
métodos utilizados devem ostentar uma precisdo adequada para os
propdsitos a que se destinam. No alcance desta confiabilidade, den-
tre as vdrias etapas necessdrias na execugdo de qualquer programa de
controle e seguranca de qualidade analitica, ¢ fundamental o uso de
um método analitico validado, o que torna relevante a busca da vali-
dacdo deste método analitico, que até entdo inexistia, no campo da
determinag@o do teor de adipato e ftalato de di-(2-etil-hexila) utiliza-
dos como plastificantes em filmes flexiveis de PVC?.

Dessa forma, a validacdo de métodos analiticos € o processo
que fornece uma evidéncia de que o método € confidvel ao que se
aplica®. Sendo assim o laboratério, ao empregar métodos de ensaio
quimicos especificos emitidos por organismos de normalizagio, or-
ganizacdes reconhecidas na sua drea de atuag@o ou publicados em
livros ou periddicos de grande credibilidade na comunidade cienti-
fica, necessita demonstrar que tem condicdes de operar de maneira
adequada estes métodos normalizados, dentro das condicdes espe-
cificas existentes nas suas instalacdes antes de implementd-los®.
Perseguindo-se o objetivo deste trabalho, foi desenvolvido e valida-
do no laboratério um método analitico para determinagdo de teo-
res de DEHP e DEHA em PVC, sobre o qual discorremos a seguir.
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PARTE EXPERIMENTAL
Solventes e padrdes

As substancias utilizadas para elabora¢do da curva analitica
foram os padrdes adipato de di-(2-hetil-hexila) e ftalato de di-(2-
hetil-hexila), ambos com 99% de pureza da Aldrich e como solvente
empregou-se o n-heptano para cromatografia em fase liquida, for-
necido pela Merck.

Vidrarias utilizadas

As vidrarias utilizadas foram baldo volumétrico de 100 mL, fras-
co tipo penicilina de 22 mL, pipeta Pasteur, bureta de 25 mL,
microseringa de 10 uL, funil analitico de vidro raiado de 60°, 75
mm de didmetro e 15 cm de haste.

Equipamentos

Os parametros analisados para validagdo de metodologia foram
realizados em cromatdgrafo a gas (CG) Shimadzu 14 A, com detector
para ioniza¢@o em chama, equipado com coluna de silica fundida com
5% de fenilmetilsilicone nas dimensdes 30 m x 0,53 mm x 2,65 pm.

Para pesagem foi utilizada a balanga analitica Sartorius modelo
R-200 D, com resolugdo de 0,001 mg.

Amostras

As 51 amostras de filmes flexiveis de PVC empregadas foram ob-
tidas em diferentes estabelecimentos comerciais do Rio de Janeiro,
recolhidas pelo SMS/RJ/Superintendéncia de Controle de Zoonoses.

Foi utilizado um material de referéncia fornecido pela Sansuy
S.A. Indistria de Plasticos, cujas pecas possuem o tamanho de 10 x
10 cm e, cuja concentragdo de DEHA e DEHP € de 22,09% (m/m),
respectivamente.

Procedimento
Inicialmente, analisou-se o desempenho de quatro métodos di-
ferentes ja existentes, a fim de selecionar o que mais se adequava

ao objetivo perseguido por este trabalho, conforme pode ser obser-
vado na Tabela 1.

Tabela 1. Comparagido de métodos

SOLVENTE CONDICOES RELACAO REF.
Diclorometano 60 °C/16 h (Soxhlet) 1 g/100 mL 7
Heptano 24°C/2d 20 g/40 mL 8
Hexano 30 °C/1 h (Ultra-som) 1 dm?%20 mL 9
Cloroférmio 24 °C/1 h 0,01 g/10 mL 10

Deve-se explicitar que, para cada método considerado para ana-
lise de DEHP, foram realizadas duas extra¢des a fim de fundamen-
tar a escolha de um método ou nao.

Preparo das amostras

Em virtude do filme de PVC ser de espessura da ordem de 8 a
12 um a relagdo de amostra para solvente descrita no trabalho de
Abrantes e Duarte® foi diminuida, possibilitando o contato do mate-
rial com o heptano.

Assim, o filme de PVC foi cortado em quadrados de aproxima-
damente 1 cm?, dos quais foram pesados 100 mg de amostra em
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frasco tipo penicilina de 22 mL e adicionados 10 mL de N-heptano,
que permaneceu em contato com as amostras por 48 h.

Apés esse periodo, a solucdo restante foi transferida
quantitativamente e avolumada para um baldo volumétrico de
100,00 mL.

Foram injetados 2 pL desta dltima solug@o sob as seguintes con-
dicdes cromatogrificas: coluna de silica fundida 5% fenil-
metilsilicone; Tc = 220 °C; Ti = 350 °C; Td = 300 °C; vazdes: N, =
5,5 mL/min; Ar = 200 mL/min; H2 = 25 mL/min; “range 10";

Este procedimento foi aplicado em triplicata e cada solugdo re-
sultante foi injetada trés vezes, o que totalizou 9 determinacdes.

Preparo de solugio estoque

Solugdo estoque de adipato de di-(2-etil-hexila) e solugio esto-
que de ftalato de di-(2-etil-hexila): foram pesados em balanca ana-
litica aproximadamente 100 mg do padrdo de DEHA (111,0 mg) e
de DEHP (130,4 mg) que, posteriormente, foram solubilizados em
100 mL de n-heptano em baldo volumétrico. Os padrdes de DEHP e
DEHA possuem 99% de pureza, sendo necessdria a corre¢do de
suas respectivas massas.

Preparo de solucoes de trabalho

A partir de solugdes estoque de DEHA e DEHP foram prepara-
das cinco solugdes por diluigdes. Os volumes foram tomados com o
auxilio de bureta de 25 mL e as solugdes foram avolumadas com n-
heptano em baldo volumétrico de 100 mL. A faixa de concentragio
foi de 59,4 2221,0 mg/L e de 5,0 a 210,3 mg/L para DEHA e DEHP,
respectivamente.

Linearidade da curva analitica

A curva analitica foi determinada com a inje¢@o inicial de n-
heptano para observar se havia algum interferente. Posteriormente
injetaram-se todas as solugdes de trabalho, para a obtencdo da cur-
va analitica. Através dos cromatogramas obtidos foram medidas as
areas dos picos correspondentes nos tempos de retengio do DEHA
e DEHP em relagdo aos pontos de concentracdo e foi construida a
curva analitica a partir das dreas contra as concentragdes das solu-
¢oes de trabalho.

Foram utilizadas as condi¢des cromatograficas descritas no
preparo das amostras.

Homoscedasticidade da curva analitica

Foram preparadas trés solu¢des de trabalho de cada ponto de con-
centracdo das curvas de calibragdo do DEHP e DEHA, respectivamen-
te, e analisadas sob as mesmas condi¢des cromatogréficas citadas an-
teriormente. Para a determina¢iio da homoscedasticidade da curva ana-
litica foram calculadas as respectivas variancias das respostas das dre-
as relativas a cada concentragio. Posteriormente, foi feito o teste de
Cochran (C cal) e o valor calculado comparado com o C tabelado em
nivel de confianga de 95%, utilizando a seguinte férmula:

C cal = s> maior/Xs?
onde: s> — maior valor das varincias; Xs’>— somatério das variancias.
Seletividade

Para verificacdo da seletividade utilizou-se a coluna de 50%
fenilmetilsilicone, sob as seguintes condi¢des cromatograficas: Tc =
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190 °C, Ti = 240 °C, Td = 300 °C; com os seguintes fluxos dos gases:
f, =55 mL/min, f , =25 mL/min e f , =200 mL/min, para andlise
das aliquotas em heptano obtidas no item preparo das amostras.

Foi verificada a seletividade pelo ndo surgimento de outros pi-
cos, além do DEHA e DEHP.

Através da andlise concomitante de 51 amostras de filmes de PVC
seguindo o procedimento analitico descrito no item preparo das amos-
tras, verificou-se ndo haver interferentes nas amostras analisadas.

Limite de detecciao (LD)

Para a realizagdo deste parAmetro foram analisadas seis vezes a
menor concentracio das solugdes de trabalho utilizadas na confec-
¢do das curvas analiticas.

Para efeito de cdlculo foi utilizada a equacdo LD = 3 x desvio
padrdo.

Limite de quantificacao (LQ)

Para a realizac@o deste limite foram analisadas seis vezes a me-
nor concentracdo das solugdes de trabalho obtidas nas curvas analiti-
cas e para o célculo foi utilizada a equagdo LQ = 10 x desvio padrdo.

Taxa de recuperacio

Pesaram-se aproximadamente 100 mg da amostra de referéncia
de filme de PVC em triplicata. As amostras foram colocadas em
contato com 10 mL de n-heptano em frasco tipo penicilina, onde
permaneceram durante 48 h para se efetuar sua completa extragio.
Ap0s este periodo, o extrato foi transferido para baldo volumétrico
de 100 mL. Retirou-se uma aliquota que foi injetada no cromatégrato
a gds, em triplicata. A taxa de recuperacdo foi determinada pela
férmula
R(%) = C) x 100

CZ
onde R(%) — taxa de recuperagio; C, — concentragdo determinada
experimentalmente da amostra; C, - concentragdo tedrica da amostra.

Nota: As amostras de referéncia utilizadas ou contém 22,09%
(m/m) de DEHA ou 22,09% (m/m) de DEHP, que foram previa-
mente adicionadas na confec¢@o desses filmes.

Repetitividade

Foi realizada analisando-se 3 amostras de referéncia, em
triplicata, conforme os preceitos da “International Conference on
Harmonization”!! e foi expressa pela dispersdo dos resultados entre
todas as replicatas, calculando-se o desvio padrdo de repetitividade.
Foi calculado, também, o limite de repetitividade (r) que, para um
nivel de confianca de 95%, ¢ calculado por

r=2,8xsr

onde: s, - desvio-padrdo de repetitividade associada aos resultados
considerados.

Precisao intermediaria

O estudo da precisdo intermedidria foi realizado analisando-se as
amostras de referéncia em triplicata, analisadas pelo mesmo ana-
lista em trés dias alternados. A precisdo intermedidria foi expressa
pela férmula com as defini¢des dos itens
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si =\ 1/t(n- nx Kz:l(yjk,yj)z

onde: s,  — desvio padréio de precisdo intermedidria (onde o simbo-
lo relativo a condicdo intermedidria de precisdo aparecer entre pa-
rénteses, significa tempos diferentes); t — total de amostras ensaia-
das; n — total de ensaios efetuados por amostra; j — n° da amostra,
j=1,t; k—n° do ensaio da amostra j, k = 1, n; Y- valor doresulta-
do k para a amostra j.

Robustez

As amostras de referéncia foram analisadas em triplicata, sen-
do colocadas em contato com o solvente por diferentes periodos de
48,72 e 120 h.

A verificagdo dos resultados foi realizada mediante a utilizagido
do teste t de Student, de acordo com as formulas abaixo, com nivel
de confianca de 95%:

X -X
t=—— ¢ "
sa/\/ I/ +n,

onde: X — média dos resultados de tempo de 72 e 120 h; X, — média
dos resultados de tempo de 48 h; s —desvio padrdo agregado; s, *
variancia dos resultados no tempo de 48 h; s *- variancia dos resulta-
dos no tempo de 72 e 120 h; n, - nimero de determinagdes no tempo
de 48 h; n_- nimero de determinagdes no tempo de 72 e 120 h.

N (n, - )s? + (n, - Dsr?
e s=
! n +n -2

RESULTADOS E DISCUSSAO

O primeiro método discriminado na Tabela 1, que emprega a
extracdo com diclorometano, foi considerado impréprio devido a
falta de praticidade, ndo sendo o mesmo exeqiiivel para o caso des-
ta pesquisa, pelo fato do mesmo requerer 16 h de extracdo por
Soxhlet, o que poderia acarretar diversos problemas, tais como o
ocorrido com a formagdo de um gel, que tornou dificil a separacio
do solvente. Sendo assim, apds vdrias tentativas malogradas de fil-
tragdo, o método mostrou-se inadequado.

J4 no caso da extracdo com utilizagdo de hexano, os resulta-
dos também ndo foram pertinentes ao requerido, tendo em vista
que a recuperagdo obtida nos ensaios nao foi tida como satisfatoria,
ao situar-se em 35,6 = 9,3%, o que ocasionou seu descarte.

O método que envolve a extragdo com heptano como solvente
manifestou bons resultados, pois a recuperagdo, ao contrario da com
hexano, foi de 69,1 +0,3%. Além disso, ele apresenta boa praticidade
em sua execugdo, sendo considerado perfeitamente aplicavel.

Outro método que também evidenciou ser proveitoso foi o que
faz uso de cloroférmio para a extragdo, pois a recuperagdo obtida
chegou a 104,6 + 5,6%, sendo também considerado como possui-
dor de excelente praticidade, pois o tempo por ele exigido no con-
tato com o solvente € de apenas 1 h, porém o cloroférmio e um
poluente ambiental, tornando seu uso ndo recomendado.

Todavia, dentre todos os métodos analisados, o selecionado para
ser empregado neste estudo foi o0 método com n-heptano®, em raziao
do mesmo ja ter sido aplicado com sucesso em outros estudos.

Linearidade

A linearidade diz respeito a idoneidade do método em apresen-
tar resultados diretamente proporcionais a concentracdo da subs-
tincia analisada, dentro de determinada faixa de aplicagdo'.

O coeficiente de correlagdo encontrado foi de 0,9996 para DEHA
e 0,9997 para DEHP, respectivamente. Estes se situam satisfatoria-
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mente dentro do recomendado pela ANVISA" e pelo INMETRO",
que estabeleceram como requisito, nesta ordem, o coeficiente ser
igual a 0,99 e superior a 0,90.

Verificacdo da homoscedasticidade da curva analitica

As variancias dos resultados das dreas dos picos cromatograficos,
em relacdo aos pontos de concentracdo, sdo iguais, portanto, as po-
pulacdes dos resultados sdo homosceddsticas para DEHP e DEHA,
sendo analisados através do método de Cochran, conforme apresen-
tado na Tabela 2, onde se verificou a independéncia das variancias
das respostas das dreas em relagdo as concentragdes das solucdes
analisadas, verificada pelo valor calculado de C ser menor que o
valor tabelado no nivel de confianca de 95%.

Tabela 2. Determinagdo da homoscedasticidade da curva analitica

C calculado (DEHA) (Cc) = 0,299
C tabelado (Ct) = 0,684
C calculado (DEHP) (Ce) =0431

Determinaciio da faixa de trabalho

A faixa de trabalho utilizada foi aquela considerada
homosceddstica, cujas concentracdes variam de 59,4 a 221,0 mg/L
e de 5,0 a 210,3 mg/L para DEHA e DEHP, respectivamente.

Seletividade

Ao se observar a seletividade em um método, deve-se verificar
a capacidade deste para avaliar as substincias em andlise na pre-
senca de outras que, porventura, possam interferir na sua determi-
nagdo no caso de amostras complexas'®, garantindo que o pico de
resposta seja unicamente do composto desejado, posto que se niao
houver seletividade'e, a linearidade, a exatiddo e a precisdo estardo
prejudicadas.

Desse modo, o método demonstrou ser seletivo, uma vez que,
ndo foram observados picos interferentes no tempo de retengdo de
DEHA e DEHP, quando se utilizou a coluna de 50% de
fenilmetilsilicone para andlise de filme de PVC, como também na
andlise das 51 amostras de filme de PVC.

Determinacao de DEHA e DEHP

Os limites de detec¢do e quantificagdo sdo parametros utiliza-
dos na validacdo de métodos, sendo também conhecido como um
dos parametros de desempenho analitico!’, caracteristicas de de-
sempenho'8, e, em outros trabalhos, aparecem como uma das figu-
ras analiticas de mérito"’.

Neste caso, 0 método € capaz de detectar 0,22% (m/m) de DEHA
e 0,21% (m/m) de DEHP, respectivamente, na massa pldstica. Os
valores de DEHA e DEHP que podem ser determinados de forma
quantitativa com precisdo e exatidao sido 0,74% (m/m) de DEHA e
0,71% (m/m) de DEHP, respectivamente. Estes resultados sdo ade-
quados para determinagio de teores em torno de 22% (m/m) de DEHP
e DEHA em filmes de PVC, por serem cerca de 30 vezes menores.

Taxa de recuperacio

A taxa de recuperacao do DEHP foi de 69,10% e do DEHA foi de
75,30%. A taxa de recuperagdo encontrada para DEHA apresentou
um resultado melhor que o DEHP, devido ao fato de que sua estrutura
molecular facilita a extragdo pelo solvente, além de apresentar me-
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nor massa molecular. Na literatura sé se encontra referéncia a deter-
minagdo da recuperaciio com fortificagdes na solugdo de extragdo,
ndo se verificando o uso de um material de referéncia preparado. As
taxas de recuperacdo encontradas, realmente, a primeira vista pare-
cem baixas, levando a pensar que a andlise por cromatografia gasosa
ndo seria a técnica analitica mais adequada para esta determinac@o,
tendo-se em conta que os pontos de ebulicio de DEHA e DEHP sdo,
respectivamente, 360 e 384 °C. Uma melhoria da recuperagio seria
derivatizar DEHA e DEHP para uma forma mais volatil ou usar a
cromatografia liquida de alta eficiéncia para analisar, porém, se o
detector for por ultravioleta s6 ird determinar DEHP. A “Association
of Official Analytical Chemists International — AOAC” recomenda a
faixa de recuperagdo de 70 a 110% quando os analitos estiverem em
concentragdes maiores que 1 mg/kg'.

Repetitividade

Os valores encontrados foram 0,10 e 0,02% (m/m) para DEHA
e DEHP, respectivamente; as repeti¢des de andlise mostraram pe-
quenas dispersdes. Foi calculado também o limite de repetitividade
(r) cujo valor encontrado para DEHA foi de 0,28% (m/m) e 0,06%
(m/m) para DEHP, respectivamente; estes sao os valores maximos
de diferenga entre duplicatas®.

Precisao intermediaria

Os valores encontrados foram 0,18% (m/m) e 0,02% (m/m) para
DEHA e DEHP, respectivamente. Tais valores indicam que o méto-
do apresenta boa precisdo intermedidria referente a precisdo avali-
ada sobre a mesma amostra de referéncia, utilizando o mesmo mé-
todo, mesmo laboratério, mesmo analista, modificando-se apenas o
tempo da andlise.

Robustez

Os resultados de robustez com a modificagio do tempo de con-
tato de 48 para 72 e 120 h, utilizando teste t de igualdade de duas
médias para DEHA e DEHP, no tempo de contato de 72 h, foram
para os t calculados iguais a 3,05 e 3,46; para DEHA e DEHP, res-
pectivamente, diante de um t tabelado de 4,30 para ambos. Ja no
caso do tempo de contato de 120 os calculados s@o de 3,71 e 3,93
para DEHA e DEHP, nesta ordem, com um nivel de confianca de
95%. Tal resultado evidencia que o método se mostrou robusto para
determinac@o do teor de DEHA e DEHP até as 120 h de contato da
amostra com o solvente.

Um cromatograma tipico do método € apresentado na Figura 1.

CONCLUSAO

Conforme mencionado anteriormente, a determinagdo de DEHP
e DEHA, em filmes flexiveis de PVC, carece de um método analitico
que utilize a técnica de cromatografia gasosa. Desse modo, nesta
pesquisa, buscou-se desenvolver e validar a metodologia de determi-
nagio de DEHP e DEHA em filmes de PVC, a fim de que o trabalho
laboratorial disponha de resultados analiticos plenamente confidveis,
no que tange a determinagio do teor de adipato e ftalato de di-(2-etil-
hexila) utilizados como plastificantes em filmes flexiveis de PVC.

Assim sendo, nos trabalhos desenvolvidos nesta pesquisa, os
objetivos tragados foram plenamente alcancgados, pois a metodologia
desenvolvida mostrou ser simples, pouco dispendiosa e, por isso,
vidvel economicamente. O método proposto mostrou, por meio dos
parametros de validagdo, ser eficiente e confidvel para determina-
¢do de DEHP e DEHA, em filmes flexiveis de PVC.
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44,705

28,382

Figura 1. Cromatograma tipico da andlise de filme de PVC. Os tempos de retengdo
de 28,382 e 44,705 min correspondem, respectivamente, a DEHA e DEHP

Além disso, por ndo empregar grandes quantidades de reagentes,
este método mostrou também ndo ser laborioso, em funcdo da alta
praticidade presente na sua aplicagdo e, ainda, a metodologia apre-
sentada mostrou atender todos os requisitos para as operagdes pre-
tendidas, sendo plenamente possivel de ser empregada na atividade
laboratorial para qual se propde.
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